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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung ernes verdichteten, kornigen Natriumsilikates mil 
einem Molverhaltnis von Si0 2 : Na 2 0 von 1 ,7 : 1 bis 4,1 : 1 , insbesondere von 2 : 1 bis 3,5 : 1 

5 Natriumsilikate smd fur verschiedene Einsatzzwecke verwendbar Sie kOnnen in Wasch- und Reinigungsmitteln fur 

die notwendige Alkahtat sorgen und haben gule Puffereigenschaften Eimge Natriumsilikate zeigen daruber hinaus 
gute wasserenthartende Eigenschaften. Hierbei smd in erster Lime die kristallmen schichtfOrmigen Natriumsilikate mit 
emem Molverhaltnis Si0 2 : Na 2 0 von etwa 1.7:1 bis 4,1 : 1 zu nennen 

In jungster Zeit smd Wasch- und Reinigungsmittel als sog Kompakttypen am Markt eingefuhrt worden, durch wel- 

w che wegen ihrer genngen PackungsgrOBe em Beitrag zur gewOnschten Reduzierung von Verpackungsmatenal gelei- 
stet werden soil. Die Kompakttypen enthalten in der Regel unter Verzicht auf Stellmittel oder Fullstoffe nur Inhaltsstoffe 
mit hoher Schuttdichte. 

Aus der US-PS 5 236 682 ist ein Verfahren zur Herstellung von kristallinen Natnumsilikaten mit Schichtstruktur 
bekannt. bei welchem amorphes Natnumsilikat mit einem Wassergehalt von 15 bis 23 Gewichts-% in einem Drehrohr- 
15 ofen bei Temperaturen von 500 bis 850 °C calziniert wird, das Calcinat nach Brechen und Mahlen emem Walzenkom- 
paktierer zugefuhrt und dann zu Schulpen verpreBt wird und die Schulpen nach VorzerkJeinern und Absieben zu einem 
Granulat mit einem Schuttgewicht von 700 bis 1000 g/l verarbeitet werden. 

Nachteilig ist bei diesem Granulat seine geringe Abriebfestigkeit, welche sich bei seiner pneumatischen FOrde- 
rung, insbesondere bei einer Schnelrflugforderung, durch Auftreten ernes unerwunscht hohen Staubanteils negativ 
2Q bemerkbar macht. 

Es ict daher Aufgabe de r Erfindung pin Verfahren zur Herstellung eines verdichteten, kOrnigen Natriumsilikates 
anzugeben, welches abrasive Einwirkungen, beispielsweise eine mechanische Forderung, im wesentlichen unbescha- 
det ubersteht. Das wird erfindungsgemaB dadurch erreicht, daB man ein Natriumsilikat mit einem mittleren Korndurch- 
messer von < 500 urn zunachst mit einem seine Harte erhOhenden Material wobei es sich urn mindestens eine 
25 Substanz aus der Gruppe Wasser, Kieselsol. Kieselgel, nichtionische, anionische oder kationische Tenside, Wasser- 
glas, flussige oder getrocknete Wasserglaslosungen, Maleinsaure und/oder Acrylsaure sowie deren Polymere und 
Copolymere handelt; innig vermischt, bevor man es durch Kompaktieren, Zerkleinern und Absieben in ein PreBgranulat 
mit KorngrOBen von 0,1 bis 5 mm uberfuhrt. 

Das Verfahren gemaB der Erfindung kann weiterhin wahlweise auch noch dadurch ausgestaltet sein, daB 

30 

a) dem Natriumsilikat das seme Harte erhohende Material in einer Menge von bis zu 5 Gewichts-% zugesetzt wird; 

b) das Natriumsilikat nach dem Erzeugen des PreBgranulats zunachst mechanisch gerundet wird; 

35 c) man das PreBgranulat mit dem seine Harte erhOhenden Material in einer Menge bis zu 6 Gewichts-%, bezogen 
auldas Natriumsilikat, zusatzlich umhullt; 

d) die Oberfuhrung in PreBgranulat bei Temperaturen von 15 bis 180 °C erfolgt; 

do e) man die zusatzliche Umhullung des PreBgranulates mit dem seine Harte erhOhenden Material bei einer Tempe- 
ratur zwischen 15 und 130 °C durchfuhrt; 

f) man die Kornung des Natriumsilikates auf einem Walzenkompaktierer mit integrierter Zerkleinerung der entste- 
henden Schulpen durchfuhrt. 

45 

Der in den folgenden Beispielen angegefcene Abrieb wurde ermittelt. indem man zunachst die TeilchengrCBenver- 
te-iung an einer 50-g-Probe durch Siebanalyse (verwendeter Apparat: RETSCH VIBRATONIC) ermitte't und daraus 
cen mittleren Teilchendurchmesser bestimmt d^. (original) . 

Dann uberfuhrt man die veremigten Siebfraktionen der o.g. Siebanaiyse in erne Kugelmuhle (Meta izylinde' rr.,t 1 1 .5 cm 
50 Curchmesser und 10 cm Tiefe mit abnehmbarem Deckel, enthaltend 8 Stahlkugefn mit 20 mm Durchmesser und einem 
Gewicht von je 32.6 g) und mahlt sie darin bei 100 UpM 5 Minuten lang auf. AnschlieBend ermittelt man den mittleren 
Teilchendurchmesser; d ^ (nach Test) 
Die Berechnung des Abnebs erfolgt nach dieser Formel 

55 d t -> (original) - d ^ (nach Test) 

%Ab-ieb=— -7—. — -^—r, — 100 

d s - original 
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Beispiel 1 (Vergleichsbeispiel) 

30 kg im wesentlichen aus 6-Na 2 Si 2 0 5 bestehendes Natnumsilikat (SKS-6 der Fa. HOECHST AG) mit einem mitt- 
leren Korndurchmesser von 12o pm wurden auf einem Walzenkompaktierer mit einem PreBdruck der Kompaktierwal- 
5 zen von 30 KN/cm Walzenbreite mit anschlieBender ZerWeinerung der Schulpen in einem Siebgranulator und 
anschlieGender Absiebung zu einem staubfreien Granulat verarbeitet. 

Das Granulat wies einen mittleren Teilchendurchmesser von 615 auf, sem Abneb betrug 45,7 % 
Beispiel 2 (gemaG der Erfindung) 

10 

Auf 30 kg im wesentlichen aus 6-Na 2 Si 2 0 5 bestehendes Natriumsilikat (SKS-6 der Fa HOECHST AG) mit einem 
mittleren Korndurchmesser von 12o urn wurden in einem Eirich-Mischer 2 % einer 45 gewichtsprozentigen Wasser- 
glaslosung (molares Verhaltnis Si0 2 /Na 2 0 = 2.0) aufgespruht. Die resultierende Mischung wurde gemaG Beispiel 1 zu 
einem staubfreien Granulat verarbeitet. 
75 Der Abrieb des Granulates betrug 30.9 %. 

Beispiel 3 (gemaG der Erfindung) 

Beispiel 2 wurde mit der Anderung wiederholt, daG 3 % der Wasserglaslosung aufgespruht wurden. 
20 Der Abrieb des Granulates betrug 25,8 %. 

Beispiel 4 (gemaG der Erfindung) 

Beispiel 2 wurde mit der Anderung wiederholt, da 3 4 % der Wasserglasldsung aufgespruht wurden. 
25 Der Abrieb des Granulates betrug 21,3 % 

Beispiel 5 {gemaG der Erfindung) 

Auf 30 kg im wesentlichen aus i>-Na 2 Si 2 0 5 bestehendes Natriumsilikat (SKS-6 der Fa HOECHST AG) mit einem 
30 mittleren Korndurchmesser von 12o pm wurden in einem Eirich-Mischer 3 % aufgeschmolzener Fettalkoholpolyglyko- 
lether (®Genapol OA-80 der Fa. HOECHST AG) aufgespruht. Die resultierende Mischung wurde gemaG Beispiel 1 zu 
einem staubfreien Granulat verarbeitet. 
Der Abrieb des Granulates betrug 35,0 %. 

35 Beispiel 6 (gemaG der Erfindung) 

Beispiel 5 wurde mit der Anderung wiederholt, daG als Fettalkoholpolyglykolether ®Genapol T-500 (HOECHST 
AG) aufgespruht wurde. 
Der Abrieb des Granulates betrug 25,2 % 

40 

Beispiel 7 (gemaG der Erfindung) 

Auf das staubfreie Granulat nach Beispiel 2 wurde in einem Eirich-Mischer zusatzlich 3 % aufgeschmolzener 
Fettalkoholpolyglykolether (®Genapol OA-70 der Fa. HOECHST AG) aufgespruht 
45 Das umhullte Granulat wies einen Abneb von 6,9 % auf. 

Beispiel 8 (gemaG der Erfindung) 

Beispiei 7 wurde mil der Anderung wiederholt, da 3 a!s Fettalkchc polyglykclethor c * Ge-apo! T-50G (HOECHS' 
5; AG) aufgespruht wurde. 

Das umhullte Granulat wies einen Abneb von 2.6 % auf. 

Patentanspruche 

55 1. Verfahren zur Herstellung eines verdichteten. kOmigen Natriums;likates mit emem Molvemaltnis von Si0 2 Na : 0 
von 1,7 1 bis 4.1 1, msbesondere vcn 2 1 bis 3.5 1 . dadurch qekennz e ichnet , daB r-^n em Natnumsil.ot r.it 
emem rrrtleren Korndurchmesser von < 500 ;im zunachst mit emem seme Harte erhChenden Matenal, wcoei es 
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katiomsche Tenside, Wasserglas, flussige Oder getrocknete WasserglasJosungen, Maleins&jre und/oder Acryl- 
saure sowie deren Polymere und Copolymere handelt, innig vermischt, bevor man es durch Kcnpaktieren, ZerWei- 
nern und Absieben in ein Preftgranulat mit Korngroften von 0,1 bis 5 mm uberfuhrt. 

£ 2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet , daR dem Natriumsilikat das seme Harte erhOhende Material 
in einer Menge von bis zu 5 Gewichts-% zugesetzt wird 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet , da6 das Natriumsilikat nach dem Erzeugen des 
PreOgranulats zunachst mechanisch gerundet wird. 

JO 

4. Verfahren nach mmdestens einem der Anspruche 1 bis 3. dadurch gekennzeichnet . da3 man cas PreRgranuiat mit 
dem seme Harte erhohenden Material in einer Menge bis zu 6 Gewichts-%, bezogen auf das Natriumsilikat. 
zusatzlich umhullt. 

is 5. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet , daft die Iberfuhrung in PreB- 
granulat bei Temperaturen von 15 bis 180 °C erfolgt 

6. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gek ennzeichnet. da(3 nan die zusatzliche 
Umhullung des PreGgranulates mit dem seme Harte erhohenden Material bei einer Temperatur zwischen 15 und 

20 130 °C durchfuhrt. 

7. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet . dafi man die Kornung des 
Natriumsilikates auf einem Walzenkompaktierer mit integrierter ZerkJeinerung der entstehencen Schulpen durch- 
fuhrt. 

25 

Claims 

1. A process for preparing a compacted, granular sodium silicate having an Si02/Na 2 0 molar ratio of 1 .7 : 1 to 4.1 : 
1 , in particular of 2 : 1 to 3.5 : 1 . characterized in that it comprises first intimately mixing a sod urn silicate having a 
3C median particle diameter of < 500 urn with a material increasing its hardness, this being at least one substance 
from the group consisting of water, silica sol, silica gel, nonionic, anionic or cationic surfactants, water glass, liquid 
or dried water glass solutions, maleic acid and/or acrylic acid and polymers and copolymers thereof, before con- 
verting it into pressed granules having particle sizes of 0.1 to 5 mm by compacting, comminuton and screening. 

35 2. The process as claimed in claim 1 , characterized in that the material increasing the hardness cf the sodium silicate 
is added to the sodium silicate in an amount of up to 5 % by weight. 

3. The process as claimed in claim 1 or 2, characterized in that, after production of the pressed granules, the sodium 
silicate is first mechanically rounded. 

40 

4. The process as claimed in at least one of claims 1 to 3, characterized in that the pressed granules are additionally 
coated with the material increasing their hardness in an amount of up to 6 % by weight, relatr/e to the sodium sili- 
cate. 

45 5. The process as claimed in at least one of claims 1 to 4, characterized in that the conversion r:o pressed granules 
is carried out at temperatures of 15 to 1S0°C 

6. The process as claimed in at least one cf claims 1 to 5, characterized in that the additional coating of the pressed 
granules with the material increasing their hardness is carried out at a temperature of between 15 and 130°C. 

5C 

7. The process as claimed in at least one of claims 1 to 6, characterized in that granulation o* ne sodium silicate is 
carried out on a roll compactor in combination with integrated comminution of the flakes forred. 

Revendications 

1 . Precede de preparation d un silicate de sodium granulaire censjfie dont le rapoort molaire SC 2 /Na z O est compns 
-r,», p 1 7*1 p » 4 1 p + n^a^^pr' p^«r P 9 \ 3 5" caracte'ise en ce cue Ton ~ne:a o .ge intimement tout d'abord un 
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ledit materiau 6tant au moins une substance choisie dans le groupe comprenant I'eau, le sol de silice, le gel de 
silice. des agents de surface non ioniques. anioniques ou cationiques, du verre soluble, des solutions de verre solu- 
ble liquides ou sechees, l acide masque et/ou I'acide acrylique ainsi que leurs polymeres et copolymeres, avant 
de le compacter, le broyer et le tamiser pour obtenir un granule de pressage ayant une granulomere comprise 
5 entre 0,1 et 5 mm. 

2. Precede selon la revendication 1 , caracterise en ce que le materiau augmentant la durete du silicate de sodium est 
ajoute a ce dernier en une quantite allant jusqu'a 5 % en poids. 

ic 3. Precede selon la revendication 1 ou la revendication 2, caracterise en ce que le silicate de sodium peut etre ensuite 
arrondi mecaniquement une fois que le granule de pressage a et6 produit 

4. Procede selon I'une au moins des revendications 1 a 3. caracterise en ce que le granule de pressage est en plus 
enrobe avec le materiau augmentant sa durete en une quantity allant jusqu'a 6 % en poids, ramene au silicate de 

15 sodium. 

5. Procede selon I'une au moms des revendications 1 a 4, caracterise en ce que la transformation en granule de pres- 
sage se fait a des temperatures allant de 15 a 1 80 °C. 

2c 6. Precede selon I'une au moins des revendications 1 a 5, caracterise en ce que I'enrobage additionnel du granule de 
nrp^age avec le materiau augmentant sa durete se fait a une temperature comprise entre 15 et 130 °C. 

7. Procede selon I'une au moins des revendications 1 a 6, caracterise en ce que la granulation du silicate de sodium 
se fait sur un dispositif de compression a cylindres avec broyage incorpor£ des galettes ainsi obtenues. 

25 
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